(g)* BUNDESREPUBLIK 
DEUTSCHLAND 




DEUTSCHES 
PATENT- UND 
MARKENAMT 



® Offenlegungsschrift 
® DE 102 04304 A 1 



® Int. Cl7: 

C 09 B 67/02 



@ Aktenzeichen: 
(g) Anmeldetag: 
@ Offenlegungstag: 



102 04 304.3 
1. 2.2002 
14. 8.2003 



O 
CO 

s 

CM 



@ An m elder: 

BASF AG, 67063 Ludwigshafen, DE 



@ Erfinder: 

Reisacher, Hans-Ulrich, Dr., 67133 Maxdorf, DE; 
Gonzalez Gomez, Juan Antonio, Dr., 67063 
Ludwigshafen, DE 



Die folganden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unteriagen entnommen 

@ Pig mentgranu late 

@ Pigmentgranulate mit einer mittleren KorngrofSe von 
50 bis 5000 jjm und einer BET-Oberflache von ^15 m^/g, 
enthaltend als wesentliche Bestandteile 

(A) 60 bis 90 Gew.-% mindestens eines Pigments und 

(B) 10 bis 40 Ggw.-% nriindestens eines nichtionischen 
oberflachenaktiven Additivs auf der Basts von Polyethern, 
und Verfahren zu ihrer Herstellung und 2ur Einfarbung 
von hochmolekuiaren organischen und anorganischen 
Materialien. 
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Beschreibung 

[0001] Die vorUegende Erfindung betrifft neue Hgmentgranulate mil einer mittieren KomgroBe von 50 bis 5000 pm 
und einer BET-ObCTfiache von < 15 m^/g, welche als vi^esenUiche Bestandieile 

5 

(A) 60 bis 90 Gew.-% mindestens eines Bgments und t» i u 

(B) 10 bis 40 (jcw.-% mindcsicns cincs nichtionischcn obcrfiachcnaktivcn Addiiivs auf dcr Basis von Polycthan 

enihalLen. . . 

10 L00U2J AuBerdem betrifft die Hrtindung die Herstellung dies«: Pigmenlgranulate und ihre Verwendung zum brnfarben 
von hochmolckularcn organischcn und anoi^anischcn Matcrialicn. 

[0003] Zur Pigmentierung von flussigen Systemen, wie Anstrichmitteki. Lacken, Dispersions- und Druckfarben, wer- 
den ublicherweise Hgmentpraparationen eingesetzt, die Wasser. organisches L6sungsmittel oder Mischungen davon ent- 
halten Neben anionischen, kationischen, nichtionischen oder amphoteren Dispecgiermitteln miissen diesen Pigmentpra- 
15 parationen in der Regel weitere Hilfsmittel, wie Eintrocknungsverhindercr, Mittel zur Erhohung der Gcfrterbestandig- 
keit, Verdicker und Antihautmittel, zur Stabilisierung zugesetzt werden. 

[0004] Es bestand Bedarf an neuen Pigmentzubereitungen, die in ihren kolorisiischen Eigenschaften und der Disper- 
gierbarkeit den flussigen Praparalionen vergleichbar sind, jedoch nicht die genannten Zusatze erfordem und leichter zu 
handhaben sind. Durch einfaches Trocknen der flussigen Praparationen konnen jedoch keine festen Hgmentzubereitun- 

20 gen erhalten werden, die vergleichbare Anwendungseigenschaften aufweisen. 

[0005] In den US-A-4 056 402 und 4 127 422 werden trockene, nichi staubende Pigmentzubereitungen fur wasserba- 
sierende Beschichtungssysteme beschrieben. Diese Pigmentzubereitungen enthalten jedoch neben nichtionischen Dis- 
pergiermittcln als wesentHchen Bestandteil mindestens 10 Gew.-% wasserlosliche CeUuloseether bzw. wasserdispergier- 
barc Polyvinylvcrbindungcn und untcrschcidcn sich dahcr von den crfindungsgcmaBcn Hgmcntgranulatcn. 

25 [0006] Aus den EP- A-84 645 und 403 9 17 sind hochkonzentrierte, fesie Pigmentzubereitungen fUr die Pigmentierung 
von wiiBrigen, alkohoUschen und waBrig-alkoholischen Lacken und Druckfarben bekann^ die bis zu 30Gew.-% emes 
Additivs auf der Basis von Umsetzungsprodukten von mindestens zweiwertigen Aminen mit Propylenoxid und Ethylen- 
oxid enthalten, jedoch in feinteiliger Form vorliegen. 

[0007] Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, feste Pigmentzubereimngen bereitzuslellen, die sich durch insgesamt 
30 vorteilhafte Anwendungseigenschaften, insbesondere hohe Farbsiarke und besonders leichte Dispetgierbarkeit (Einruhr- 
barkeit, "Stir-in") in Anwendungsmedien verschiedenster Art, auszeichnen. 

[0008] DemgemaB wurden Pigmentgranulate mit einer mittieren KomgroBe von 50 bis 5000 pm und einer BE 1-Ober- 
flache von < 15 mVg gefunden, welche als wesentliche Bestandieile 

35 (A) 60 bis 90 Gew.-% mindestens eines Pigments und ^ ^ t> • t3 t u 

(B) 10 bis 40 Gew.-% mindestens eines nichtionischen oberflachenaktiven Additivs auf der Basis von Folyetoem 

[OOWr^AuBerdein wurde ein Verfahren zur HersteUung der Pigmentgranulale gefunden, welches dadurch gekennzeich- 
40 net ist, daB man das Pigment (A) zunachst in waBriger, zumindest einen TeU des Additivs (B) enthaltender Suspension ei- 
ner NaBz^rklcinening unterwirft und die Suspension dann, gegebcnenfalls nach Zugabe der resthchen Mcnge Additiv 

(B), sprUhgranuUert. . , ^ • l. aa * • 

[0010] Weiterhin wurde ein Verfahren zur Einfarbung von hochmolekularen organischen und anorganischen Maten- 
alen gefunden, welches dadurch gekennzeichnet ist, daB man die Pigmentgranulate durch Einriihren oder Schutteln in 

45 diese Materialien eintragt. j., /axjj u 

[0011] Die erfindungsgemaBen Pigmentgranulate enthalt^ als wesentliche Bestandieile das Pigment (A) und das nich- 
lionische oberflachenaktive Additiv (B). Sie sind ftei von Verdickem, wie CeUuloseether, und FilmbUdnem, wie Polyvi- 

nylacetaten und -alkoholen. . c-r^n. • u j u • 

[0012] Die mitUere KomgroBe der erfindungsgemaBen Pigmenlgranulate hegt bei 50 bis 5000 pm, msbesondere bei 

50 100 bis 1000 jLim. 2, • ^ -.a 2/ 

[0013] Die BET-Oberflache der erfindungsgemaBen Pigmentgranulate betragi < 15 m /g, vorzugsweise < 10 m/g. 
[0014] Als Komponenle (A) konnen in den erfindungsgemaBen Pigmentgranulaten organische oder anorgamsche Pig- 
mente enthalten sein. SelbstverstandUch konnen die Hgmentgranulate auch Mischungen verschiedener organischer oder 
vcrschicdcncr anorganischcr Pigmcntc oder Mischungen von organischcn und anorgamschcn Pigmcntcn enthalten. 

55 [0015] Die Pigmente Uegen in feinteiliger Form vor. Die Pigmenle haben demenisprechend ubUcherweise mittlere 

TeilchengroBen von 0,1 bis 5 fiMi- . . v.t -o j o u 

[0016] Bei den organischen Pigmenten handelt es sich ubUcherweise um oiganische Bunt-, WeiB- und Schwarzpig- 
mente (Farbpigmente). Anorganische Pigmente konnen ehenfalls Fartjpigmente sowie Glanzpigmenle und die ubUcher- 
weise als Fullstoffe eingesetzlen anorganischen Pigmente sein. 
60 [0017] Im folgenden seien als Beispiele fiir geeignete oiganische Farbpigmente genannt: 

— Monoazopigmente: 
CI. Pigment Brown 25; 

C !• Sl^rt S'fl.-S.VI: t!9%%, 22, 23. 31. 48:1. 48:2, 48:3. 48:4. 49. 49:1. 51:1. 52:1. 52:2. 53. 53:1. 

53-3 57 1 58-2 58:4, 63, 112, 146, 148. 170, 184, 191:1. 210, 245 und 251; 
CI. Pigment YeUow 1. 3, 62, 65, 73, 74, 97, 151, 154, 168 und 183; 

- IXsazopigmente: 
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CJ. Pigment Orange 16, 34 und 44; 

CI. Hgment Red 144. 166. 214, 220, 221 und 242; 

CJ. Pigment YeUow 12, 13. 14, 16, 17, 81, 83, 106, 113, 126, 127. 155, 174, 175 und 188; 

- Anthanthronpigmente: 
CJ. Pigment Red 168; 

- Anthrachinonpigmente: 

C: J. Pigment YcUow 147, 177 und 199; 
CJ. Pigment Violet 31; 

- AnLhrapyriiiiidinpigmenie: 
C J. Pigment YeUow 108; 

- Chinacridonpigmcntc: 

C J. Pigment Orange 48 und 49; 

C J. Pigment Red 122, 202, 206 und 209; 

CM. Hgment Violet 19; 

- Chinophthalonpigmente: 
CJ. Pigment YeUow 138; 

- Diketopyrrolopyrrolpimgente: 

C J. Pigment Orange 7 1 , 73 und 8 1 ; 

C J. Pigment Red 254, 255, 264, 270 und 272; 

- Dioxazinpigmente: 

C J. Pigment Violet 23 und 37; 
CJ. Pigment Blue 80; 

- Flavanthronpigmente: 
C J. Pigment Yellow 24; 

- Indanthronpigmente: 

C J. Kgment Blue 60 und 64; 

- Isoindolinpigmente: 

C.T. Pigmente Orange 6 1 und 69; 

C J. Pigment Red 260; 

CJ. Hgment YeUow 139 und 185; 

- IsoindoUnonpigmente: 

CJ. Pigment YeUow 109, 110 und 173; 

- Isoviolanthronpigmente: 
CJ. Pigment Violet 31; 

- MetaUkomplexpigmente: 
C J. Pigment Red 257; 

C J. Pigment YcUow 1 17. 129. 150, 153 und 177; 
C J. Pigment Green 8; 

- Perinonpiginenle: 
CJ. Pigment Orange 43; 
C.T. Pigment Red 194; 

Perylenpigmente: 
C J. Pigment Black 31 und 32; 
CJ. Pigment Red 123, 149, 178, 179, 190 und 224; 
C J, Pigment Violet 29; 

Phthalocyaninpigmenle: 
CJ. Hgment Blue 15, 15:1, 15:2, 15:3, 15:4, 15:6 und 16; 
C J. Hgment Green 7 und 36; 

- Pyranthronpigmente: 
CI. Hgment Orange 51; 
C J. Hgment Red 216; 

- Pyrazolochinazolonpigmente: 
C J. Hgment Orange 67; 

C J. Hgment Red 25 1 ; 

Thioindigopigmente : 
C J. Hgiiient Red 88 und 1 8 1; 
CI. Hgment Violet 38; 

- Triarylcarboniumpigmente: 
CJ. Hgment Blue 1, 61 und 62; 
CJ. Hgment Green 1; 

CJ. Hgment Red 81, 81:1 und 169; 
C J. Hgment Violet 1, 2, 3 und 27; 

- CI. Pigment Black 1 (Anilinschwarz); 

- CI. Hgment YeUow 101 (Aldazingelb); 

- CI. Pigment Brown 22. 



[0018] C5eeignete anorganische Farbpigmente sind z. B. 
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- WeiBpigmente: 

Titandioxid (C.I. Pigment White 6), ZinkwciB, Tarbenzinkoxid; Zinksuiad, Lithopone; 

Eifenox^hwara ff:.I. Pigment Black 11), Hsen-Mangan-Schwarz, Spinellschwarz (CI. Pigment Black 27); RuB 
5 (CI. Pigment Black 7); 

- Buntpigmente: ^, 
Chromoxid, C:hromoxidhydratgrun; Chromgrun (C: J. Pigment (Jrcen 48); Cobaltgnin ((..L Pigment Circcn 50); Ul- 

tramaringriin; . , 

Kobaltblau (CI. Pigment Blue 28 und 36; CJ. Pigment Blue 72); Ullramannblau; Manganblau; 

10 Ultramarinviolett; Kobalt- und Manganviolett; ,^^,,,tt^ j 

Hiscnoxidrot (CL Pigment Red 101); Cadmiumsulfosclcnid (CI. Pigment Red 108); Ccrsulfid (C.T. Pigment Red 
265); Molybdatrot (C J. Pigment Red 104); Ultramarinrot; , ^ o on 

Eisenoxidbraun (CI. Pigment Brown 6 und 7), Mischbraun, SpineU- und Korundphasen (CI. Pigment Brown, 2y, 
31 33 34 35 37 39 und 40), Chromtitangelb (CI. Pigment Brown 24), Chromorange; 

15 Ccrsulfid (CT. Pigment Orange 75); Eisenoxidgelb (C.T. Pigment Yellow 42); Nickeltitangelb (CT. THgment Yellow 

53- CI. IHgment YeUow 157, 158, 159, 160, 161, 162, 163, 164 und 189); Chromtitangelb; Spinellphasen (CI. Vig- 
ment Yellow 119); Cadmiumsulfid und Cadmiumzinksulfid (CL Hgment Yellow 37 und 35); Chromgelb (CI. Pig- 
ment Yellow 34); Bismutvanadat (CI. Pigment Yellow 184), 

20 [0019] Als Beispiele fur ublicherweise als FuUstoffe eingesetzte anorganische Rgmente seien transparentes SiUcium- 
dioxid, Quarzmehl, Aluminiumoxid, Aluminiumhydroxid. Zinksulfid, natOrliche Glimmei; naturliche und gefSllte 
Kreide und Bariumsulfat genannt. . - izx: 

10020] Hei den Glanzpigmenten handelt es sich urn einphasig oder mehrphasig aufgebaute plattchenfomuge Figmente, 
dcrcn Farbcnspicl durch das Zusammcnspicl von Intcrfcrcnz-, Reflexions- und Absorptionsphanomcncn gcpragt ist. Als 

25 Beispiele seien Aluminiumplattchen und ein- oder mehrfach, insbesondere mit MetaUoxiden beschichtete Alummium-, 
Eisenoxid- und Gliimiierplattchen genannt. ^ . u • • u 

[0021] Als Komponcnte (B) enthalten die erfindungsgemaBen PigmentgranuUte nundestens em mchUonisches ober- 
flachenaktives Additiv auf der Basis von Polyethem. 

[0022] Neben den ungemischten Polyalkylenoxiden, insbesondere Polyethylenoxiden und Polypropylenoxidea, smd 
30 vor aUem Alkvlenoxidblockcopolymere als Komponente (B) geeignei. . . , c • 

[0023] Ganz besonders geeignet sind dabei Copolymere, die Polypropylenoxid- und Polyethylenoxidblocke aufwei- 
sen Sie konnen wie die ungemischten Polyalkylenoxide durch Polyaddition dieser Alkylenoxide an gesatUgte oder un- 
gesattigte aUphatische und aromatische Alkohole und aUphatische Amine erhalten werden, wobei diese Starterverbin- 
dungen zunachst rait Ethylenoxid und dann mit Propylenoxid oder vorzugsweise zunachsi nut Propylenoxid und dann 
35 mit Ethylenoxid umgesetzt werden. oi. -.o^^a* 

[0024] Geeignete aUphatische Alkohole enthalten dabei in der Regei 6 bis 26 C-Atome, bevorzugt 8 bis 18 C-Atome. 
Als Beispiele seien Octanol, Nonanol, Dccanol, Isodccanol, TIndccanol, Dodccanol, 2-Butyloctanol, Tndccanol, Isotn- 
decanoUTetradecanol, Pentadecanol, Hexadecanol, 2-Hexyldecanol, Heptadecanol, Octadecanol, 2-Heptylundecanol, 2- 
Oclvldecanol, 2-Nonyllridecanol, 2-DecylLetradecanol, Oleylalkohol und 9-Octadecenol sowie auch Mischungen dieser 
40 Alkohole wie C13/C15- und Cie/Cis-Alkohole genannt. Von besonderem Interesse sind die Fettalkohole, die durch 1-ett- 
snaUung undReduktion aus naturlichen Rohstoffen gewonnen werden, und die synthetischen Fettalkohole aus der Oxo- 
synihese. Die Alkylenoxidaddukte an diese Alkohole weisen UbUcherweise mittlere Molekulargewichte Mo von 400 bis 

nmsT^ Als aromadsche Alkohole eignen sich neben a- und p^Naphthol und deren Ci-C4-Alkylderivaten insbesondere 
Phenol und seine CrCi2-Alkylderivate, wie Ilexylphenol, Ileptylphenol, Octylphcnol, Nonylphenol, Isononyiphenol, 
Undecvlphenol, DodecylphenoL Di- und TVibutylphenol und DinonylphenoL 
[0026f Geeignete aUphatische Amine entsprechen den oben aufgefuhrten aUphaUschen Alkoholen. 
[0027] Neben den Alkylenoxidaddukten an diese einwertigen Amine und Alkohole sind die Alkylenoxidaddukte an 
mindestens bifimktioneUeAniine und Alkohole von ganz besonderem Interesse. . ^ ^ ^ tt 1 

50 [0028] Als mindestens bifunktioneUe Amine sind zwei- bis fiinfwertige Amine bevorzugt. die insbesondere der Formel 
H2N-(R-NR^)n-H (R- C-Cs-Alkvlen; R*: Wasserstoff oder Ci-Ce-Alkyl; n: 1 bis 5) entsprechen. Im emzehien seien bei- 
spielhdft genannt: Elhylendiamin, Diethylentriaiiiin, TViethylenielramin, Telrdelhylenpentainin, Propylendianun- 1,3, Di- 
propylentriamin, 3-Amino-l-ethvlenaminopropan, Hexamethylendiamin, Dihexamethylentriamm, l,6-His-(3- amino- 
propylanuno)hcxan und N-Mcthyldipropylcntriamin. wobci Hexamethylendiamin und Dicthylcntnamin besonders bc- 
55 vorzugt sind und Ethylendiamin ganz besonders bevorzugt ist. , ^ , . , 

[00291 VoFi^ugsweise werden diese Amine zunachst mit Propylenoxid und anschheBend mit Elhylenoxid umgesetzt. 
Der Gehalt der Blockcopolymere an Ethvlenoxid Uegt ubUcherweise bei etwa 10 bis 90 Gew.-%. 
[0030] Die Blockcopolymere auf Ba.sis mehrwertiger Amine weisen in der Regel mittlere Molekulaigewichte von 
1000 bis 40000, vorzugsweise 1500 bis 30000, auf. ^. 
60 [0031] Als mindestens bifunktioneUe Alkohole sind zwei- bis funfwerrige Alkohole bevorzugt Bei spiels weise seien 
C'.-Ce-Alkylenglvkole und die entsprechenden Di- und Polyalkylenglykole, wie Ethylenglykol, Propylenglykol-1,2 und 
-l''3 Butylenglykol-1,2 und -1,4, IIexylenglykol-1,6, DipropylenglykoL und Polyethylengiykol, Giycenn und Pentaery- 
thrit genannt, wobci Ethylenglykol und Polyethylengiykol besonders bevorzugt und Propylcnglykol und Dipropylcngly- 
kol ganz Besonders bevorzugte Alkylenoxidaddukte an mindestens bifunktioneUe AUtohole weisen emen zeniralen Po- 
Ivpropvlenoxidblock auf, gehen also von einem Propylenglykol oder Polypropylenglykol aus, das zunachst mit weiterem 
Propylenoxid und dann mit Ethylenoxid umgesetzt wird. Der Gehalt der Blockcopolymere an Ethylenoxid Uegt UbUcher- 
weise bei 10 bis 90 (iew.-%. X* , , , ' u xjr 
[0032] Die Blockcopolymere auf Basis mehrwertigw" Alkohole weisen im aUgemeinen mittlere Molekulaigewichte Mn 
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von 1000 bis 20000, vorzugsweise 1000 bis 15000, auf. 

[0033] Derartige Alkylenoxidblockcopolymere sind bekannt und im Handel z. B. unter den Namen Tettonic® und Plu- 
ronic® (BASF) erhaltlich. 

[0034] In AbhSngigkeil von dem Anwendungsmedium, in dem die erfindungsgemSBen Pigmentgranulate eingesetzt 
werden soUen, wahlt man Alkylenoxidblockcopolymere (B) mil unterschiedlichen HLB-Werten (Hydrophilic-Lipophi- 5 
lie Balance) aus. 

[0035] So sind fur den Einsatz in waBrigcn, waBrig/alkoholischcn und alkoholischcn Systcmcn Alkylenoxidblockco- 
polymere (B) rail HLB-Werten von etwa > 10 bevorzugt, was einem Ethylenoxidanteil an den Copolymeren von in der 
Kegel > 25 Gew.-% enLsprichL 

[0036J SoUen die erfindungsgemaiien Pigmentgranulate in kohlenwasserstofibasierenden (z, B. mineraldl- und xylol- lO 
haltigcn) Systcmcn odcr Systcmcn auf NitroccUuloscbasis zum Kinsatz kommcn, so sind Alkylenoxidblockcopolymere 
(B) mit Hii-Werten von etwa < 10 besonders geeignet, was einem Ethylenoxidanteil an den Copolymeren von im all- 
gemeinen < 25 Gew,-% entspricht. 

[0037] Die erfindungsgemaJien Pigmentgranulate enthalten 60 bis 90 Gew.-%, bevorzugt 70 bis 85 (iew.-%, der Kom- 
ponente (A) und 10 bis 40 Gew.-%, vor7.ugsweise 1 0 bis 30 Gew.-%, der Komponente (B). 15 
[0038] Sie konnen vorteilhaft nach dem ebenfalls erfindungsgemaBen Herstellungsverfahren erhalten werden, indem 
man das Pigment (A) zunachst in waBriger, zumindest einen Teil des nichtionischen Additivs (B) enthaltender Suspen- 
sion einer NaBzerkleinerung unterwirft und die Suspension dann, gegebenenfalls nach Zugabe der restlichen Menge Ad- 
ditiv (B), spriihgranuliert. 

[0039] Das Pigment (A) kann bei dem erfindungsgemaBen Verfahren als trockenes Pulver oder in Form eines PreBku- 20 
chens eingesetzt werden. 

[0040] Bei dem eingesetzten Pigment (A) handelt es sich um ein gefinishtes Produkt, d. h. die PrimarkorngroBe des 
Pigments ist bereits auf den fiir die Anwendung gewiinschten Wert eingestellt. Dieser Pigmentfinish muB insbesondere 
bei organischcn Pigmontcn durchgcfiihrt werden, da die bei der Pigmcntsynthcsc anfallcndc Rohwarc nicht fur die An- 
wendung geeignet isL Bei anorganischen Pigmenten, z. B. bei Oxid- und Bismutvanadatpigmenten, kann die Einstellung 25 
der PriiiiiirkomgroBe auch bei der Pigmenlsynthese erfolgen, so daB die anfallenden Pigments uspensionen direkt beim 
erfindungsgemaBen Verfahren eingesetzt werden konnen. 

[0041] Da das gefinishte Pigment (A) bei der Trocknung bzw. auf dem Filteraggregat ublicherweise wieder reagglome- 
riert, wird es in waBriger Suspension einer NaBzerkleinerung, z. B. einer Mahlung in einer Ruhrwericskugelmiihle, un- 
terzogen. 30 
[0042] Bei der NaBzerkleinerung soUte zumindest ein Teil des im fertigen Pigmentgranulat enthaltenen Additivs (B) 
anwesend sein, vorzugsweise setzt man die gesamte Menge Additiv (B) vor der NaBzerkleinerung zu. 
[0043] Die Spriihgranulierung fuhrt man erfindungsgemaB vorzugsweise in einem Spriihturm mit Einstoflfduse durch. 
Die Suspension wird hier in Form grOBerer Tropfen verspriiht, wobei das Wasser verdampft. Das Additiv (B) schmilzt 
bei den Trocknungstemperaturen auf und fuhrt so zur Bildung eines weitgehend kugelformigen Granulats mit besonders 35 
glatter Oberflache. 

[0044] Die C lascintrittstcmpcratur im Spriihturm licgt im allgcmcincn bei 1 80 bis 300**C:, bevorzugt bei 1 50 bis 300°C1 
Die Gasaustrittstemperatur betrSgl in der Kegel 70 bis 150°C, vorzugsweise 70 bis 130'*C. 
[00451 Die Restfeuchle des erhaltenen Piguienlgninulals liegi in der Regel bei < 2 Gew.-%. 

[0046J Die erfindungsgemaBen Pigmentgranulate zeichnen sich bei der Anwendung durch ihre hervorragenden, den 40 
fliissigen Pigmentpraparationen vergleichharen, koloristischen Eigenschaften, insbesondere ihre Farbstarke und Bril- 
lanz, ihren Farbton und ihr Deckvermogen, und vor allem durch ihr Stir-in- Verhallen aus, d. h. sie konnen mit sehr ge- 
ringem Energieeintrag durch einfaches EinrUhren oder SchUtteln in den Anwendungsmedien verteili werden. 
[0047] Im Vergleich zu fliissigen Pigmentpraparationen weisen die erfindungsgemaBen Pigmentgranulate zudem fol- 
gende Vorteile auf: Sie haben einen hoheren Pigmentgehalt. Wahrend flussige Praparationen bei der Lagerung zu \isko- 45 
sitatsanderungen neigen und mit Konservierungsmitteln und Mitteln zur Erhohung der Gefrier- und/oder Hntrocknungs- 
bestSLndigkeit versetzt werden milssen, zeigen die erfindungsgemaBwi Pigmentgranulate sehr gute LagerstabilitSt. Sie 
sind hinsichtlich Verpackung, Lagerung und Transport wirtschafdich und okologisch vorteilhaft. Da sie losungsmittelfrei 
sind, weisen sie hohere Flexibilitat in der Anwendung auf. 

[0048] AuBerdem zeichnen sich die erfindungsgemaBen Pigmentgranulate durch ausgezeichnete Abriebfestigkeit, ge- 50 
ringe Kompaktierungs- bzw. Verklumpungsneigung, gleichmaBige Komverteilung, gute SchUtt-, Riesel- undDosierfU- 
higkeit sowie Staubfreiheit bei Handling und Applikation aus. 

[0049] Die erfindungsgemaBen Pigmentgranulate eignen sich hervorragend zur Hinfaibung von hochmolekularen or- 
ganischcn und anorganischen Matcrialicn jcglichcr Art. Fliissigc Anwendungsmedien kdnncn dabci auch rein waBrig 
sein, Mischungen von Wasser und organischen Losungsmitteln, z. B. Alkoholen, enthalten oder nur auf organischen Lo- 55 
sungsmiLteln, wie Alkoholen, Glykolethem, Kelonen, z. B. Melhylethylketon, Amiden, z, B. N-Melhylpyrrolidon und 
Dimethylformamid, Estem, z. B. Essigsaureetliyi- und -butylester und Methoxypropylacetat, aromatischen oder alipha- 
tischen Kohlenwasserstoffen, /. B. Xylol, Mineralol und Benzin, basieren. 

[0050] Falls der HLB-Wert des in den erfindungsgemaBen Pigmentgranulaten enthaltenen Additivs (B) nicht wie oben 
beschrieben auf den Charakter des Anwendungsmediums abgestinamt ist, k6nnen die Granulate zunachst in ein mit dem 60 
jeweiligen Anwendungsmedium vertragliches Losungsmittel eingeriihri werden, was wiederum mit sehr geringem Ener- 
gieeintrag moglich ist, und dann in dieses Anwendungsmedium eingetragen werden. So konnen z. B. Aufschlammungen 
von Pigmentgranulaten mit hohcn HLB-Wcrtcn in (Uykolcn odcr sonstigcn in der Lackindusiric ublichcn Losungsmit- 
teln, wie Methoxypropylacetat, verwendet werden, um die Pigmentgranulate mit kohlenwassersloflfbasierenden Syste- 
men oder Systemen auf Nitrocellulosebasis vertraglich zu machen. 65 
[0051] Als BeispieLe fur Materialien, die mit den erfindungsgemaBen Pigmentgranulaten eingefarbt werden konnen, 
seien genannt: Lacke, z. B. Baulenlacke, Industrielacke, Fahrzeuglacke, strahlungshartbare Lacke; Anstrichmittel, so- 
wohl fUr den BautenauBen- als auch -innenbereich, z, B. Holzanstrichmittel, Kalkfarben, Leimfarben, Dispersionsfar- 
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ben; Druckfarben, z. B. Offsetdnickf arben, Hexodruckfarben, Toluoltiefdruckfarbea, Textildruckfarben, strahlungshart- 
bare Druckfarben; 'Hnten, auch Ink-Jet-Hnten; Colorfilter, Baustoffe (iiblicherweise wird erst nach trockenem Vermi- 
schen von Baustoff und Pigmentgranulat Wasser zugesetzt), z. B. Silikaiputzsysteme, Zement, Beton, Mortel, Gips; 
Asphalt, Dichtungsmassen; cellulosehaltige Materialien, z. B. Papier, Pappe, Karton, Holz und Holzwerkstoffe, die 
5 lackiert oder anderweitig beschichtet sein konnea; Klebstoffe; filnibildeode polymere Schutzkolloide, wie sie beispiels- 
weise in der Pharmaindustrie verwendet werden; kosmetische Artikel; Detei:genden. 

Beisfnele 

10 Herstellung und Priif ung von erfindungsgemaBeo PigmentgranuLaten 

[0052] Die Herstellung der Pigmentgranulale erfolgte, indem eine Suspension von 20 kg (Beispiel 1: 35 kg) Additiv 
(B) und 80 kg gefinishtem Pigment (A) in einer Kugelmuhle auf einen dso-Wert von 0,8 nm gemahlen und dann in einem 
Spriihturm mil Hinstoftduse (Oaseintrittstemperatur 170°C, Gasaustrittstemperatur 80°C) spruhgranuUert wurde. 

1 5 [0053] Die Bestimmung der Farbstarkc der Pigmentgranulate erfolgte farbmetrisch in der Wei Baufhel lung ( Angabe der 
Farbeaquivalente FAE, DIN 55986) in einer wasserbasierraden Dispersionsfarbe, Dazu wurde eine Mischung von je- 
weils 1,25 g Pigmentgranulat und 50 g eines wasserbasierenden Priifbinders auf Styrol/Acrylatbasis mit einem A^feiBpig- 
mentgehalt von 16,4 Gew.-% CTlOz. Kronos 2043) (Priifbinder 00-1067, BASF) in einem 150 ml-Kunststofifcecher mit 
einem Schnelinihrer 3 min bei 1500 U/min homogenisiert. Die erfaaitene Farbe wurde dann mit einer 100 pm-Spirakakel 

20 auf schwarzweiBen Priifkarton aufgezogen und 30 min getrocknet 

[0054] Den jeweils analogen Dispersionsfarben, die mit handelsUblichen w^rigen PrSlparationen der Pigmente heige- 
stellt wurden, wurde der FAE-Wert 100 (Standard) zugeordnet. FAE-Werte < 100 bedeuten eine hdhere Farbstarke als 
beim Standard, KAH-Werte > 100 entsprechend eine kleinere Farbstarke. 

[0055] In dor folgcndcn Tabcllc sind Einzclhcitcn zu den hixgcstcUtcn Pigmcntgranulatra (Zusammcnsctzung, mittlcrc 
25 KomgroBe dso-Wert, BET-OberflSche) sowie die jeweils erfaaltenen FAE-Werte zusammengestellt. Als nichtionische 
Additive (B) wurden eingeselzt. 

Bl: Blockcopolymer auf Basis Ethylendiamin/Propylenoxid/Rthylenoxid mit einem Hthylenoxidgehalt von 
40 Gew.-% und einem mittleren Molekulaigewichl Mn von 12000 
30 B2: Blockcopolymer auf Basis Ethylendiamin/Propylenoxid/Ethylenoxid mit einem Etbylenoxidgehalt von 

40 Gew.-% und einem mitderen Molekulargewicht von 6700 

B3: Propylenoxid/Ethylenoxid/Blockcopolymer mit zentralem Polypropylenoxidblock, dlnem Etbylenoxidgehalt 
von 50 Gew.-% und einem mittleren Molekulargewicht Mn von 6500 

35 

Tabelle 



50 



Bsp. 


Pigment 


(A) 




Additiv (B) 


0L50 [^m] 


BET [m2/g] 


FAE 


1 


C.I. 


P. 


Y. 


42 


Bl 


330 


4 


110 


2 


C.I. 


P. 


Y. 


74 


B3 


270 


2 


108 


3 


C.I. 


P. 


Y. 


138 


B3 


280 


1 


105 


4 


C.I . 


P. 


Y. 


184 


Bl 


300 


1 


105 


5 


C.I. 


P. 


R. 


101 


Bl 


320 


4 


107 


6 


C.I. 


P. 


R. 


112 


Bl 


330 


1 


106 


7 


C.I. 


P. 


R. 


122 


Bl 


280 


2 


106 


8 


C.I. 


P. 


V, 


19 


Bl 


270 


1 


108 


9 


CI, 


P. 


V. 


23 


Bl 


290 


1 


108 


10 


C.I. 
15:2 


P. 


B. 




B2 


300 


3 


109 


11 


C.I. 
15:3 


P. 


B. 




Bl 


300 


8 


105 


12 


C.I. 


P. 


G. 


7 


Bl 


280 


1 


107 


13 


C.I, 


P. 


Bk 


7 


Bl 


310 


5 


108 



60 

Patentanspruche 

1. Pigmcntgranulatc mit cincr mittleren KomgroBe von 50 bis 5000 ^m und cincr BET-Obcrflachc von < 15 m^/g, 
enthaltend als wesentliche Bestandtdle 

65 (A) 60 bis 90 Gew.-% mindestens eines Pigments und 

(B) 10 bis 40 Gew.-% mindestens eines nichtionischen oberflachenaktiven Additivs auf der Basis von Polyet- 
hem. 

2. Pigmentgranulate nach Anspruch 1, die als Komponente (B) Alkylenoxidblockcopolymere enthalten. 
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3. Pigmentgranulate nach Anspruch 1 oder 2, die als Komponente (B) Alkylenoxidaddukte an Amine oder Alko- 
hoie enthaiten. 

4. Pigmentgranulate nach den Anspriichen 1 bis 3, die als Komponente (B) Blockcopolymere enthaiten. die durch 
sequentielle Polyaddition von Propylenoxid und Ethylenoxid auf mindestens bifunktionelle Amine oder Alkohole 
erhalten werden. ^ 

5. Verfahren zur Herstellung von Pigmentgranulaten gemaU den Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB 
man das Pigment (A) zunachst in waBrigcr, zumindcst cincn Tcil dcs Additivs (B) cnthaltcndcr Suspension cincr 
NaBzerkleinerung unterwirft und die Suspension dann, gegebenenfalls nach Zugabe der restlichen Menge Additiv 
(B), spruhgrdDuliert. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB man die Spriihgranulierung in einem Spriihturm mit lO 
Hinstoffdusc durch fuhrt.. 

7. Verfahren zur Einfarbung von hochmolekularen oiganischen und anorganischen Materialen, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man Pigmentgranulate gemSB den Anspriichen 1 bis 4 durch Einrilhren oder SchUtteln in diese Mate- 
rialien eintragt. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB man T.acke, Anstrichmittel, Druckfarben, Tmten, Bau- 15 
stoffe und cellulosehaltige Systeme einfarbt, die als flussige Phase Wasser, organische Losungsmittel oder Mischun- 
gen von Wasser und organischen LOsungsmitteln ^thalten. 
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